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использование других растворителей может 
привести к снижению потерь лактида и глико-
лида, что выгодно с экономической точки 
зрения. 
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НАНОСТРУКТУРИРОВАННЫЕ ПОРОШКИ НИКЕЛЯ: ПОЛУЧЕНИЕ 
И НЕКОТОРЫЕ СВОЙСТВА 

Лапсина П.В., Кагакин Е.И., Додонов В.Г., Пугачев В.М., Созинов С.А.  

В работе рассмотрена возможность получения наноструктурированного порошка ни-
келя путем восстановления труднорастворимого карбоната никеля. Изучено влияние тем-
пературных, концентрационных факторов и стабилизаторов на форморазмерные характе-
ристики наноструктурированных порошков никеля. 
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ВВЕДЕНИЕ 

В настоящее время существует множе-
ство способов получения наноразмерных и 
наноструктурированных металлических по-
рошков. Принципиально все методы получе-
ния нанопорошков можно разделить на две 
большие группы: физические и химические. 
Наиболее распространенным методом явля-
ется химическое восстановление. Широкое 
распространение метода связано с его про-
стотой и доступностью. Процесс химического 
восстановления зависит от многих факторов: 
подбора пары окислитель-восстановитель, 
концентрации реагентов, температуры и т.д. 
В качестве исходных соединений металлов 

обычно используют их соли, в качестве вос-
становителей − гидразин, алюмогидриды, 
борогидриды, гипофосфиты, формальдегид, 
соли щавелевой и винной кислот и др. Также 
существенное влияние на процесс оказывают 
pH среды, температура, диффузионные и 
сорбционные характеристики [1]. 

Однако интерес представляет получение 
наноразмерных и наноструктурированных 
металлических порошков не только из рас-
творов солей металлов, но и непосредствен-
но из нерастворимых фаз. В данной работе 
изучена возможность получения нанострукту-
рированных порошков никеля из труднорас-
творимого карбоната никеля.  
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ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ 

Наноструктурированные порошки никеля 
получали методом восстановления трудно-
растворимого карбоната никеля водным рас-
твором гидразингидрата в естественной ще-
лочной среде восстановителя без дополни-
тельного подщелачивания. Достоинством 
данного восстановителя является то, что 
продукты окисления гидразина не загрязняют 
получаемые наноструктурированные порошки 
никеля. 

При получении образцов варьируемыми 
факторами были концентрация восстанови-
теля, температура процесса, наличие стаби-
лизирующих добавок.  

Восстановление проводили в диапазоне 
температур от комнатной до 95 ºС. Концен-
трация восстановителя составляла от 0,2 до 
2,5 моль/л при мольном отношении гидрази-
на к количеству никеля в составе исходной 
соли от 1 до 15. Полученные металлические 
порошки промывались декантацией дистил-
лированной водой, высушивались при ком-
натной температуре и хранились в герметич-
ной полиэтиленовой упаковке.  

Для предотвращения коагуляции нано-
структурированных порошков никеля в реак-
ционный объем добавляли органические ста-
билизаторы различной концентрации. В каче-
стве стабилизаторов использовали желатину 
и поливиниловый спирт (ПВС).  

Работа выполнена с использованием 
оборудования ЦКП КемНЦ СО РАН и КемГУ. 
Фазовый состав и нанокристаллическую 
структуру порошков исследовали методом 
широкоугловой рентгенографии и малоугло-
вого рассеяния рентгеновских лучей (МУР, 
дифрактометр КРМ–1) [2–4]. Дифрактограм-
мы для рентгенофазового анализа (РФА) по-
лучены на дифрактометре ДРОН–3.0. Ин-
формация о дисперсности и форморазмер-
ных характеристиках наноструктурированных 
порошков получена с использованием ком-
плекса рентгеновских дифракционных мето-
дов, метода растровой электронной микро-
скопии (РЭМ, сканирующий электронный 
микроскоп JEOL JSM6390 SEM с приставкой 
для элементного анализа JED 2300). 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ 

Для процесса восстановления трудно-
растворимого карбоната никеля до металла 
была определена оптимальная концентрация 
восстановителя, которая составила 0,6 
моль/л. При такой концентрации процесс вос-
становления исходного карбоната в естест-

венной щелочной среде гидразингидрата 
протекает до конца. Уменьшение концентра-
ции восстановителя приводит к значительно-
му замедлению процесса образования нике-
ля и неполному восстановлению исходной 
соли. Увеличение же концентрации выше 0,6 
моль/л не приводит к значительному увели-
чению эффективности процесса, как по пол-
ноте протекания, так и по скорости. 

Установлено, что скорость процесса 
восстановления сильно зависит от темпера-
туры. При комнатной температуре восстанов-
ление до металлического никеля протекает 
чрезвычайно медленно (в течение нескольких 
суток). При повышении температуры до 95ºС 
скорость процесса резко увеличивается и в 
этом случае время полного восстановления 
составляет около 40 мин. Оптимальным как 
по скорости, так и по степени превращения 
был выбран интервал температур 80–95ºС. 

Результаты исследования методом РЭМ 
показали, что порошки, синтезированные при 
различных температурах, представляют со-
бой агломераты, преимущественно сфериче-
ской формы с диаметром от 0,5 мкм, состоя-
щие из наноразмерных структур. С повыше-
нием температуры от комнатной до 95ºС на-
блюдается уменьшение размера агломератов 
частиц металлического никеля в 10–20 раз 
(Рисунок 1). 

Содержание никеля, определенное ме-
тодом рентгенофлуоресцентной спектрорско-
пии (РФС), во всех полученных образцах со-
ставляет более 95 масс. %, остальная доля 
приходится на кислород. Согласно результа-
там, полученным методом РФА, все порошки 
представляют собой рентгенографически 
чистый никель, оксидных или гидроксидных 
фаз не обнаружено. 

Результаты малоуглового рентгеновско-
го исследования порошков никеля, получен-
ных при различных температурах, показыва-
ют, что их дисперсная структура характери-
зуются бимодальным распределением неод-
нородностей по размерам (Рисунок 2а). Ана-
логичные распределения характерны и для 
наноструктурированных порошков кобальта, 
получаемых химическим восстановлением 
малорастворимого карбоната [5, 6]. Первый 
пик функции распределения, по-видимому, 
соответствующий отдельным нанокристалли-
там, с повышением температуры сужается и 
заметно смещается в сторону меньших раз-
меров, при этом средний размер частиц 
уменьшается примерно в 2,5 раза (Рисунок 
2б). Второй пик, более широкий и пологий, 
находящийся в области 150–700 нм, вероят-
нее всего, имеет агрегационную природу и 
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характеризует размеры агломератов исход-
ных нанокристаллитов. При повышении тем-
пературы также наблюдается смещение по-
ложения второго максимума в сторону мень-
ших размеров, хотя и незначительное.  

 

Рисунок 1 – Растровые электронные микро-
фотографии частиц никеля, полученных при 

температуре 40ºС (а) и 95ºС (б). 

Для стабилизации полученного метал-
лического никеля в реакционный объем до-
бавляли органические стабилизаторы, в ка-
честве которых использовали желатину и 
ПВС. Было установлено, что желатина не 
подходит в качестве стабилизатора, т.к. про-
цесс восстановления труднорастворимого 
карбоната никеля до металлического никеля 
протекает чрезвычайно медленно и неполно. 
Такое явление может быть связано с капсу-
лированием желатиной кристаллов карбона-
та никеля, создающим стерические затрудне-
ния для восстановителя. При добавлении 
ПВС в качестве стабилизирующей добавки 
происходит полное восстановление трудно-
растворимой соли до металлического никеля. 

 

Рисунок 2 – Массовые функции распределе-
ния частиц никеля по размерам, полученных 
при температуре 30ºС (1), 40ºС (2), 60ºС (3) и 
80ºС(4): а) общий вид функций распределе-
ния; б) функции распределения этих же об-
разцов в области малых размеров, характе-

ризующие отдельные кристаллиты. 

Было проведено исследование влияния 
температуры получения в присутствии ПВС 
на характеристики получаемых продуктов 
восстановления карбоната никеля. С увели-
чением температуры для образцов никеля, 
получаемых с использованием ПВС в качест-
ве стабилизирующей добавки, наблюдаются 
такие же закономерности, как и для частиц 
никеля, получаемого без использования ста-
билизатора (Рисунок 3). 

Использование ПВС при температурах 
до 60ºС приводит к уменьшению средне-
взвешенного размера частиц никеля d0, рас-
считанного по первому максимуму, а также 
увеличению средневзвешенного размера ко-
личества агломератов. При дальнейшем уве-
личении температуры значения данных па-
раметров имеют тенденцию к выравниванию 
значений. Таким образом, можно говорить о 
том, что ПВС способен обеспечивать регули-
рование процессов образования и агломера-
ции металлических частиц никеля, получае-
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мых данным способом, однако получение не-
обходимо проводить при определенной тем-
пературе. В данном исследовании оптималь-
ной температурой является 60ºС – при ней 
обеспечивается и удовлетворительная ско-
рость процесса образования металлических 
частиц и в достаточной мере проявляется 
эффект стабилизации. 

 

Рисунок 3 – Изменение средневзвешенного 
размера частиц никеля, рассчитанного по 

всей кривой Dm(d) (а) и по первому максиму-
му функции Dm(d) (б) методом МУР в зави-
симости от температуры: 1 – получение нике-
ля без стабилизатора; 2 – получение никеля в 
присутствии ПВС 0,3 масс. %; 3 – получение 

никеля в присутствии ПВС 0,2 масс. %. 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

Реализована методика получения нано-
структурированных порошков никеля из труд-
норастворимого карбоната никеля. Опреде-

лена оптимальная концентрация восстанови-
теля, которая составила 0,6 моль/л. Согласно 
результатам РФС содержание никеля, полу-
ченного данным способом, оценивается бо-
лее 95 масс.%. Установлено, что эффектив-
ность процесса восстановления, а также раз-
мерные характеристики никеля, зависят от 
температуры процесса. При увеличении тем-
пературы до 95ºС время восстановления со-
кращается от нескольких суток до 40 мин, при 
этом размер частиц никеля (как нанокристал-
литов, так и агломератов) тоже заметно 
уменьшается. Использование ПВС в качестве 
стабилизатора приводит к уменьшению раз-
мера наночастиц никеля, однако этот эффект 
отчетливо наблюдается при температуре 
60ºС, при увеличении температуры разница в 
размерах уменьшается. 
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